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Die Erfindung bezieht sich auf eia- Verfahren 
zur Herstellung von kieselsaurehaltigen Gel- 
kornern mit adsorbierenden und katalytischen 
Eigenschaften aus einem gelbildenden Hydrosol 
5 eines anorganischen Oxyds. Das Ziel der Erfindung 
besteht darin, Gelkomer mit einer moglichst 
glatten, harten Oberflache und von weitgehend 
kugelformiger Gestalt zu erzeugen. 
Derartige Gelkomer werden bekanntlich in ver- 

io schiedener Weise verwendet, beispielsweise zum 
Trocknen von Gasen durch Adsorption, als wasser- 
weichmachende Zeolithe, als Katalysatoren usw., 
insbesondere als Katalysatoren zur Umwandlung 
von Kohl enwasserstoffen. In diesemFall werden im 

is allgemeinen Reaktionsgefafle benutzt, die mit den 
Gelkornern gefullt werden, und cs wird beispiels- 



weise ein schweres KohlenwasserstofEoi zur Um- 
wandlung in Benzin durchgeleitet. Da die als 
Kontaktmassen wirkenden Gelkomer nach einiger 
Zeit in ihrer katalytischen Wirkung nachdaissen, ao 
mufl die Kontaktmasse regeneriert werden, was 
eine Stillegung der Reaktionskammer bedeutet. 
Um einen einigermaflen kontinuierlichen Betrieb 
zu erhalten, mussen daher zahlreiche Reaktkms- 
gefaBe vorgesehen werden, die laufend auf Um- as 
wandlungsbetrieb und Regenerkrung umzuschalten 
sind. Dies ist eine umstandliche Arbeitsweise. Es 
ist daher . fur solche mit einer Kontaktmasse 
arbeitenden Verfahren auch . bekarmt, einen voll 
kontinuierlichen Betrieb dadurch zu verwirklichen, 30 
dafi sich die Kontaktmasse im Kreislauf bewegt, 
also aus dem ReaktionsgefaB laufend abgezogen 
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und zu eiixera RegeneriemngsgefaB geleitet wrrd, 
von dem die Kontaktmasse nach Regenenerung 
wieder in das Reaktionsgef aB zuruckkehrt. Dutch 
diesen Umlauf wild die Kontaktmasse nicht uner- 
5 heblich mechanisch beansprucht; sie unterhegt 
einem wesentlichen Abrieb und nicht genugend 
feste Gelkorner konnen durch Druck und Stofi zer- 
brockeln. 

Bei der Herstellung von Gelkornern fur die ge- 

io nannten Zwecke kann in einfacher -Weise so ver- 
fahren werden, daB erne grofle zusammenhangende 
Gelmasse hergestellt wird, die darm aufgebroohen 
wird, urn die gewunschten Gelkomer zu ernalten. 
Hierbei mufi nach dem Brechvorgang em Absieben 

is erfolgen, urn die Korner der jeweUs gewunschten 
GroBe zu erhalten, wodurch viel Verlust entsteht. 
Ein anderer bekannter Vorschlag sieht daher em 
Fbrmen des noch feuchten Gels vor. Dies ist aber 
sehr umstandlich und erfordert eine teure Form- 

ao einrichtung, deren laufende Reinigung erhebliche 
Kosten verarsacht. .SchlieBHch ist auoh bekaxrnt- 
geworden, die Gelmasse zu teilen, wobei der eane 
Teil getrockcet und zerkleinert wird, wahrend der 
andere feuchte Teil dazu dienen soli, den zer- 

a 5 kleinerten. Teil mittels eines Formvorganges zu 
binden, was ebenfalls sehr umstandlich ist. 

Bei dem Verfahren nach der Erfindung wird das 
gelbildende Hydrosol unter Aufteilung in einzetoe 
Tropfen in ein flusisigea oder gasformiges mrt 

30 Wasser und dem Hydrosol nicht miscbbares 
Medium eingefuhrt, das aufeiner unter dem bieflfi- 
punkt des Hydrosols liegenden Temperatur ge- 
nalten wird und in dem die Tropfen bis zur Gel- 
bildung verbieiben. Bei der Umwardlung des 

35 Hydrosols in das Hydrogel innerhalb des er- 
wahnten Mediums haben die Tropfen infolge der 
Oberflachensparmung gegenuber dem (Medium eine 
im wesentlichen kugelformige Gastalt angenommen. 
so daB das gebildete Hydrogel und nach dem 

do Trocknen die Gelkomer in Form von Kugelchen 
anfaUen. Unter Kugelform solien hierbei auch 
kugelahnliche Formen, wie abgeplattete bzw. fiache 
Kugeln verstanden werden, wobei entscheidend ist, 
daB diese kugeligen Gelkomer eine glatte, eben- 

« mafiige Oberfiache haben. Diese Form der Gel- 
korner ist als Tdealfonn fur alle m Betracht 
kommenden Kontaktverfahren ajizusprechen un- 
abhangig davon, ob es sich urn Verfahren nut fest- 
liegenden oder bewegten Kontaktmassen handelt. 

50 Die kugelformigen Gelkorner lagern sich im 
Reaktionsgefafi immer in gleichmafiiger Weise, 
und es ist unmoglich, dafi sich innerhalb der Kon- 
taktmasse Kanale bilden, durch die die zu behan- 
delnden Flussigkeiten oder Dampfe gesteigert 

5 5 durchstrdmen. Auch bei umlaufender Kontakt- 
masse vom ReaktionegefaB zum Regenerierungs- 
gefaB und zuruck sichert die Kugelform einen 
absolut gleichmafligeo FluB der Kontaktmasse. 
Ein weiterer Vorteil des Verfahrens nach der 

Go Erfindung liegt darin, daB die erhaltenen Gel- 
korner auBerordentlich hart und widerstands- 
fahig gegen Beanspruchung sind. Auch durch Zer- 
brechen der Kugeln erhaltene Teile behalten diese 



Harte, so dafi auch zerbrocbeue Teile fur die Um- 
wandlung von Kohlenwasserstoffen verwendet 65 
werden konnen. _ 

Das Verfahren wird beispielsweise so durch- 
gefiihrt, dafi das Hydrosol von oben 111 erne 
Mineralolschicht eingeleitet wird, die sich oberhalb 
einer Wasserschicht befindet, derart, daB die 70 
Tropfen die Olsrihicht durch Schweikraft passieren, 
wobei die Gelbildung stattfindet, wahrend die ge- 
bildeten Gelkorner nach Eintritt in die Wasser- 
schicht dnirch einen Wasserstrom innerhalb dieser 
Schicht abgeleitet werden. Die Erzeugung des 75 
Hydrosols mit den gelbildenden Eigenschaften er- 
folgt uumittelbar vor der Einfuhrung desselben m 
die Olschicht, indem die erforderlichen reagieren- 
den Losungen, beispielsweise Natriumsihkat und 
eine saure Losung in einer Mischduse miteinander 80 
vermischt werden, wobei die Einstellung der Kon- 
zentration und des Mfechungsverhaltnisses so zu 
wahlen ist, daB innerhalb der Mischvornchtung 
keine Gelbildung- eintritt, sondern diese erst nach 
Verlassen derselben beginnt und beendet ist, bevor »5 
die Tropfen aus der Olschicht herauskommen, Als 
Medium karm statt 01 auch beispielsweise Roh- 
petroleum, Kerosin usw. verwendet werden. Das 
Einfuhren des Hydrosols kainn auch in eme Gas- 
atmosphare bzw. in Luft erfolgen, so daB sich ein do 
Verfahren ergibt, wie es beim TTOcknen durch h-m- 
spruhen in einen Trockenturm bekannt ist. Hierbei 
werden Gelkorner gebildet, die gleich bis auf 10 
bis 50% Wassergehalt getrocknet sind. In alien 
Fallen ist es wesentlich, daB die Hydrosoltropfen 95 
wahrend der Gelbildung mechanisch nicht beein- 
fluflt werden. Findet innerhalb der Tropfen eine 
erhebliche Wasserverdampfung statt, so wird die 
Struktur der erzeugten Korner wahrend der Gel- 
bildung nicht nur mechanisch gestort, sondern es 100 
bUden s.ich auch innerhalb der Korner Gasblasen 
von betrachtlicber GroBe verglichen mit der GroBe 
der Komer. DemgemaB soU das Medium, in das 
die Tropfen eingefuhrt werden, auf einer Tem- 
peratur gehalten werden, die unterhalb des Siede- "5 
punktes des ,Sols liegt. > 

Ist die Gelbildung erfolgt, so kann em Wiascn- 
vorgang stattfinden, femer ist ein Bajsenausteusch 
und schlieBlich eine Warmebehandlung moglich 
usw., urn die gewfinschten physikalischen und ehe- «o 
mischen Eigenschaften der Gelkorner zu erhalten. 
Auch bei diesen Behandlungen mufi dafur gesorgt 
werden, dafi keine mechanische Beschadigung der 
Gelkorner eintritt. 

Ein Gruadgedanke der Erfindung- 1st mithin 115 
darin zu sehen, dafl die Form der Korner vom Ein- 
fuhren der Tropfen in das Medium an bas zur 
Fertigtrocknung der Korner im wesentlichen kon- 
stant erhalten bleibt. Das AusmaB der Trocknung 
hangt etwas davon ab, wie die Gelkorrer gebraucht iao 
werden eollen, aber in jedem Fall ist das Trocknen 
so weit duTchzufuhren, daB keih Einschrumpfen 
der Gelkomer mehr stattfindet. Der Ausdr-udk im 
wesentlichen trodken, der diesen Trocknungsgrad 
kennzeichnen soli, bedeutet dann mehr als nur ia 5 
Trockenheit im Auasehen oder Trockenheit bei He- 
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running; er bezeichnet ein Trocknen in soldhem 
Mate, daB kein Wasser bei einer Temperatu-r etwas 
uber dem Siedepunkt des Wassers ausgetridben 
wird. Bei derartigen Temperaturen besitzen die 
5 Gelkorner offene Poren, die frei von Flussigkeit 
sind, obgleich sie eine verhaltnismaBig geringe 
Menge fest adsorbierten Wassers enthalten konnen, 
das aber nur bei verhaltnismaBig hohen Tem- 
peraturen ausgetrieben wird. 

10 Es sind zwei alternative Arten des Verfahrens 
bei einem fhissigen Medium moglich, die vom spe- 
zifischen "Gewicht desselben abMngen. 1st das spe- 
zifische Gewicht geringer als das von Wasser, wird 
die Flussigkeit uber einer Wasserschicht vorge- 

15 sehen und das Hydrosol wird von oben eingefuhrt. 
1st das spezifische Gewicht hoher als das von 
Wasser, so wird umgekehrt die Wasserschicht dben 
vorgeseben und das Hydrosol wird von unten zu- 
gefuhrt, wobei die Tropfen nach oben s-teigen. 

30 Die Formen der gebildeten Gelkorner hangen 
von der Gschwindigkeit ab, mit der die Tropfen 
durch die mit Wasser nicht mischbare Flussigkeit 
hindurchgehen, wahrend die Geschwindigkeit der 
Tropfen wieder vom spezifischen Gewicht und von 

as der Viskositat der Flussigkeit abhangt. Wenn 
diese eine geringe Viskositat hat und ein spe- 
zifisches Gewicht, das sehr weit unter dem des Hy- 
drosols liegt, so gehen die Tropfen durch die 
Flussigkeit rasch hindurch, infolgedessen erbalten 

3«> die iGelkorner eine flache oder scheibenartige Form. 
Beispiele von Fliissigkeiten fur diesen Fall sind 
Benzol, KohlenstoffiTetrachlorid oder Rohpetro- 
leum. Eine Flussigkeit mit hoher Viskositat oder 
einem spezifischen Gewicht nahe dem des Hy- 

35 drosols bewirkt eine langsame Bewegung der 
Tropfen, und es entstehen kugelformige Gelkorner. 
Es konnen also Gelkorner irgendeiner Form von 
ftachen Scheiben bis zu vollkommenen Kugeln 
durch entsprechende Wahl der Flussigkeit herge- 

40 stellt werden. 

Der Erfolg dieses Verfahrens beruht darauf , dafi 
die Gelbildungszeit fur eine groBe Zahl von Stoffen 
sehr genau geregelt werden karm. 
Die Herstellung vieler Gele, in denen Kieselsaure 

45 der wesentliche Bestandteil ist, wurde untersucht, 
und es wurde gefunden, dafi die Gelbildungszeit so 
geregelt werden kann, daB die Erfindung bei ihrer 
Herstellung benutzt werden kann. Folgende Gele 
wurden hergesteUt: Kieselsauregel, Kieselsaure- 

50 Tonerde, Kieselsaure-Zinnoxyd, Kieselsaure-Ger- 
oxyd, Kieselsaiire-Thoroxyd, Kieselsaure-Zircon- 
oxyd, KaesdsaurerAlummiumoxyd-Thoroxyd, Kie- 
selsaure-Aluminiumoxyd-Zirconoxyd, Kieselsaure- 
Alumimumoxyd-Zinnoxyd, Kieselsaure-Alumini- 

55 umoxyd-Ceroxyd. 

Das Verfahren kann ferner bei der Herstellung 
vieler anderer Arten von Gaien amgewendiet werden. 

Die Zeit der Geibildung hangt ab von der Tern- 
peratur, dem p H -Wert und den Konzentrationen der 

60 Reagenzien. Je hoher die Tcmperatur, um so kurzer 
ist die Zeit. Bei bestimmten Konzentrationen der 
Reagenzien erhoht sich die Zeit der Geibildung mit 
der Abnafame des p H -Wertes, vorausgesetzt, dafl 
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dieser ira Bereich der Erfindung liegt. Wenn Tem- 
peratur und p H -Wert konstant sind, nimmt die Zeit 65 
der Geibildung ab, wenn die Ldsungen der 
Reagenzien konzentrierter werden.. 

Weitere Einzelheiten der Erfindung ergeben sich 
aus der Zeichnung in Verbindung mit der Be- 
schreibung. 7° 

Fig. 1 zeigt eine Anlage zur Herstellung der Gel- 
korner; 

Fig. 2 und 3 zeigen abgeanderte Arten der 
M'ischdiisen fur die Anlage nach Fig. 1 ; 

Fig. 4 zeigt eine andere Anlage zur Bildtmg der 75 
Gelkorner ; 

Fig. 5 zeigt einige Gelkorner. 

In der Fig. 1 ist eine Mischdiise 10 uber einer 
Saule einer mit Wasser nicht mischbaren Fliissig- 
keit in einem Tank 11 angebracht. Am Boden des 80 
Tanks 11 befindet sich eine Wasserschicht, die eine 
Trennebene 12 mit der oberen Flussigkeit bildet. 
Wasser wird kontinuierlicfa durch den Emlafi^ 13 
zugefuhrt und durch den AuslaB 14 abgezogen. Die 
Trennebene 12 wird durch geeignete Einstellung der 85 
Hohe der Leitung 9 in bezug auf die Dichte der 
Flussigkeit und der bei 13 zugefuhrten Wasser- 
menge aufrechterbalten. Offmingen 15 verhitudern 
eine Heberwirkung, der Wasserstrom fuhrt die Gel: 
korner durch die Offnungen 14 und 9 zu geeigneten 90 
Wasch- und Behandlungsvorrichtungen ab. Das 
Wasser, in dem die Korner mitgenommen werden, 
ist selbst ein Waschmedium mid kann geeignete Be- 
handlungsstoffe, die bei der weiteren Verarbeitung 
einwirken sollen, enthalten. 95 

Die koiloidale Losung, aus der die Korner ge- 
formt werden sollen, wird der Flussiglceitssaule 
ducch die Mischduse 10 zugefuhrt. ZweckmaBig 
hat die Anlage zur Leistungssteigeruag zahlreiche 
Mischdusen to. Die Dfise 10 ist fur eine voll- 100 
kommene Mischung von zwei Ldsungen. und zur 
Zufuhrung eines kontinuierlichen Strorns der ge- 
bildeten kolloidalen Losung unter die Oberfiache 16 
der mit Wasser nicht mischbaren Flussigkeit ein- 
gerichtet, in der der Strom der kolloidalen Losung 105 
sich in einzelne Tropfen aufteilt. Die koiloidale 
Losung kann auch auf die Oberfiache der Flussig- 
keit auftropfen, hierbei konnen aber die Tropfen 
aufplatzen und die Regekmg der TropfengrdBe ist 
erschwert. Bei dieser Regelung ist ubrigens zu be- no 
achten, dafi ein betrachtliches Schrumpfen nicht 
nur durch Synaresis eintritt, sondern auch wahrend 
des Trocknens und der weiteren Verarbeitung. 

Die GroBe der Tropfen wird durch die Ge- 
schwindigkeit, mit der die koiloidale Losung durch 115 
die Dusenoffnung fliefit und durch die DuseugroBe 
geregelt. Eine einfache Abanderung bezugiich der 
'GroBen regelung besteht in der Anbringting einer 
Prallplatte am Diisenauslafl. Ferner ist die GroBe 
abhangig von den spezifischen Gewichten und den 120 
Viskositaten der kolloidalen Losung and der mit 
Wasser nicht mischbaren Flussigkeit. 

Irmeihalb der Mischduse 10 werden. die zu 
mischenden, genau gemessenen Ldsungen durch 
Rohre 17 und r8 zu einer Kammer geleitet, die 125 
einen Rotor 19 entbalt, der durch die Welle 20 mit 
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einer Geschwindigkeit von wenigstens etwa 
1700 Urodrehungen pro -Minute mittels einer nicht 
dargesteliten Kraftquelle angetrieben wird. I>er 
Rotor 19 besteht aus einer vierkantigen Metall- 

5 staoge, deren Kanten so abgenindet sind, daB die 
Wande der Mischkammer als Fiihrung fur sie 
dienen. Die abgeTundeten Kanten sind mit Nuten 
versehen, wodtxrch die Verteilung der beiden LS- 
sttngen imeinander bewirkt raid eine GelbiMiung in 

10 der Mischduse verfaindert wird. Der game Rotor 
kann im ubrigen irgendwie geriffelt sein od. dgl., 
urn eine vermehrte Running in der Mischzone zu 
erreichen. Schraubenformige Nuten fur diesen 
Zweck sind auf dem Rotor 21 in Fig- 2 dargestettt. 

15 Die foeste Wirkung der Mischduse wird erreicht, 
wenn die iGeschwindigkeiten der reagierenden Lo- 
sungen- so groB sind, daB die Zeit, innerhalb der 
sich diese Losungen in der Mischkammer beftnden, 
nur ein sehr geringer Teil der Gelbildungszeit ist. 

ao Eine artdere Ausfuhrung eines sehr einfachen 
Mischens zeigt Fig. 3, bei dem der Rotor 22 nur 
eine einfache Welie ist, die mit Nuten versehen 
ader geriffelt sein kann, od. dgl. 
Eine andere Ausfuhrung, die bei Misohdiisen in 

«5 den Fig. 1,2 und 3 verwendet werden kamn, be- 
steht darin, daB Luft in die Losungen, die zur 
Mischkammer kommen, oder in die Mischduse 
selbst eingeleitet wird. Hierdurch werden Hydro- 
gelkoraer erhalten, die zahlreiche kleine Luftblasen 

30 enthalten, die dazu dienen, das hergestellte trockene 
Gel wendger dicht und mehr poros zu machen. 

Die Anlage nach Fig. 4 ist fiir einen nach auf- 
warts gexichteten FluB der kolloidalen Losung- 
wahrerad der Geibildung eingerichtet. In diesem 

35 Fall ist die Mischduse 10 am Boden des Behalters 
11 angeordnet, der eine Saule einer mit Wasser 
nicht mischbaren Fliissigkeit enthalt, die sohwerer 
ais Wlasser ist und fiber der sich eine Wasser- 
sdticht befindet, wobei die Trennebene ja entsteht. 

40 Wasser wind dtrrch das Rohr 23 zugef ubrt und mit 
den Gelkornern durch das Ableitrohr 24 abgezogen. 
Ein besonderes Merkmal dererhaltenen Gelcorner 
ist ihre Durchsicntigfceit; sie haben in vielen Fallen 
das Aussehen von klaren Glaskugeln. Dieses Aus- 

45 sehen wird nur erhalten, wenn Kieselsaure der vor- 
herrsohende Bestandteil ist; die Durchskhtigkeit 
geht verloren, wenn Bestandteile anderer Oxyde in 
vermehrtem MaBe vorhanden sind. 
Die erhaltenen Korner sind auBerordentlich hart 

50 und infolge ihrer Eigenschaft und ihrer glatten 
Oberflache sind sie gegen Abrieb und gegen Stofle 
bei der Verwendung widerstandsfahiger und daher 
haltbarer als bisher bekarmte Geikdrner. 

55 Bei spiel I 

Eine Losung von Natriumsilifcat, die 105 g SiO E 
pro Liter enthielt, wurde aus Natriumsilikat 
(28,7% Si0 2 , 8,9% Na^O) hergestelit. Diese Lo- 
sung wurde mit einer zweiten Losung, die 34,10 g 
60 Al 2 (S 0 4 ) 3 und 26,05 g Hg S 0 4 pro Liter enthielt, 
im Verhiltnis von 1 Volumen der ersten Losung 
auf 0,780 Volumen der zweiten gemisdht. Die er- 
haltene kolloidale Losung wurde durch eine Misch- 
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duse in den cberen Teil einer Gasolsaule von efcwa 
2,70 m Hohe und Ranmtemperatur eingeffihrt. Die 65 
Tropfen der Losung fallen durch das 01 und er- 
starren, bevor sie in die unter dem 01 befindliche 
Wasserscbicht kommen 1 . Die GeBkorner werden yom 
Boden der Saule in einem 'Wasserstrom abgefufart 
und nach Entfernung aus dem Wasser mit Pe- 70 
troleum gewaschen, um das gesamte Oi von ihrer 
Oberflache zu entfernen. .Sie wurden dann mit 
Wasser und NH 4 C1-L6sung gewaschen, um zeoli- 
thisch gebundene Natriumionen durch Ammonium- 
ionen zu ersetzen, die fahig sind, als NH ? -Gas 75 
durch Hitze abgetrieben zu werden. Die Gelkorner 
wurden langsam und glekhmaBig bei 82° ge- 
trocknet, bis das Einscbrumpfen im wesentlichen 
vollstandig war, und dann wurde das Trocknen 
fortgesetzt bei allmahlich steigender Temperatur 80 
bis zu 565 0 , die 2 Stunden lang beibehalten wurde. 
Das Kieselsaure-Tonerde-Gel behielt wahrend des 
Waschens und Trocknens seine kugelige Gestalt. 
Andererseits konnen die Hydrogelkorner ohne 
Schrumpfung getrocknet werden dadurch, dafi man 8s 
den ursprunglichen flussigen Anteil (Wasser) durch 
eine Flfissigkeit von verhaltnismaBig niedriger kri- 
tischer Temperatur ersetzt, wie z. B. Alkohol, auf 
die kritische Temperatur erhitzt, wahrend man den 
Druck geniigend grofl halt, um den Alkohol flussig 90 
zu halten, und die Verdampfung des Alkohols bei 
einer Temperatur oberhalb der kritischen Tem- 
peratur vor sich gehen lafit. 

Die Zeit der iGelbiidiing war fur die oben ange- 
gebenen Konzentrationen und Mengenverhaltnisse 95 
der Reagenzien etwa id Sekunden, wahrend der 
pH-Wert 6,9 'betnug. Das verweaidete Gasol war edne 
Fxaktion vonOMahama-City J Gasol miteinem Siiedfe- 
bereich von , 2^/biiS'375 0 uind earner WSchte von 0,84^, 

100 

Beispiel' II 

Hierbei wurde Chlorbenzol als flussiges Medium 
verwendet und die Mischung der Reagenzien in 
solchen Konzentrationen und Proportionen einge- 
stellt, daB die Gelbildungszeit ungefahr eo Se- 105 
kunden betrug, wahrend sich der pn-Wert auf 6,9 
belief. Da Chlorbenzol eine Dichte von 1,101 hat, 
wurde die kolloidale Losung von unten in eine 
3,3 m hoihe Flussigkeitssaule von Chlorbenzol bei 
Raumtemperatur eingebracht (vgl. Fig. 4), and die "© 
Tropfen stiegen durch die Flussigkeit nach oben 
und erstarrten, bevor sie in die Wasserschicht fiber 
dem Chlorbenzol eintraten. Das Gel wurde ge- 
waschen und getrocknet, wie in Beispiel I ange-- 
geben (das Waschen mit Petroleum war hierbei 115 

urmotig), ... 

Die Natriumsilikatlosung enti>ielt 105 g SiC 2 
pro Liter (hergestelit aus Natriumsilikat wie im 
Beispiel I), wahrend die zweite Losung 27,10 g 
Alg (S 0 4 ) 8 und 19,95 g Hi S 0 4 pro Liter enthielt. 120 
Diese Losung wurde im Verhaltnis von 1 Volumen 
der ersten Losung zu 0,980 der zweiten gemiscbt. 

Beispiel HI 

Bei diesem Beispiel handelte cs sich um die Her- 1*5 
stelhmg von kugelig geformten Kieselsauregel- 
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kornern und ihre Umwamllung in einen Krack- 
katalysator. Die GelibiMungszeit fur die unten an- 
gegebenen Konzentrationen und Proportionen der 
Reagenzien betrag ungefahr 30 Sekunden, wahrend 
S der pH-Wert 5,7 war. 

Die Anlage nach Fig. 1 wurde bei der Herstsel- 
lung dieses Gels verwendet. Eine Losung von 
Natriumsilikat, die 106,3 g SiO s und 33>og Na,0 
pro Liter enthielt und die durch Verdunonng von 

10 Natriumsilikat wie vor hergestellt war, wurde genau 
gemessen und kontinuierlich durch den Einlafl 18 
derMischkammer zugeleitet, wahrend eine abgemes- 
sene Losung von 3,90 normaler Salzsaure kon- 
tinuierlich duroh den Einlafl 17 eingebracht wurde. 

15 Die reagierende Losung wurde im Verhaltnis ' von 
3,34 Volumen Natriumsilikatlosung zu 1 Voluuien 
Saurelosuog gemischt. Die erhalteaie koHoidale Lo- 
sung gelangte von oben in eine 3 m hche Flussig- 
keitssaule aus Petroleumdl von Raumtemperatur 

ao mit einer Viskositat von etwa 66cSt und einer 
Wichte von 0,891. Die Tropfen der Losung fallen 
durdh das 01 und erstarren, bevor sie in die unter 
dem 01 befindliche Wasserschicht kommeu. Das 
kugelig geformte Hydrogel wurde vom Boden der 

«5 Schicht 1 1 durch einen 'Wasserstrom mit Ililfe der 
Leitungen 14 und 9 abgefufart. Das Hydrogel 
■wurde mit Benzol gewaschen, urn den Olfilm zu 
entfernen und dann rait Wasser gewaschen, bis es 
frei von Natriumchlorid wax. Das gewaschene 

30 Hydrogel wurde fiber Nacht in eine 25%ige Lo- 
sung von Al(NO s ) 8 • 9H 2 0 eingebracht und dann 
der UberscbuB der Losung abgegossen. Das kugelig 
geformte Kieselsaurehydrogel, das mit Aluminium- 
nitrat impragniert war, wurde langsam bei 82 0 ge- 

35 trocknet, bis die Schrumpfung im wesentlidhen 
voilstandig war, und das Trocknen wurde bei all- 
mafalidh steigender Temperatur bis zu 565 0 fort- 
gesetzt, die 2 Stunden lang aufrechterhalten wurde. 
Das Aluminiumnitrat wurde wahrend des Er- 

40 hitzens in das Oxyd umgewandelt und so wurde ein 
Kjeselsaure-Tonerde-Gel-Katalysator in Form von 
kugeligen Kornern mit einer guten Aktivitat zum 
Kraoken erhalten. 
Die Hydrogelkorner, die nach den BeispielenI, II 

45 und Hi erhalten waren, hatten ungefahr 5 mm im 
Durchmesser, und es traten keine Schwierigkeiten 
bei der Trocknung und .Schrumpfung bis zu ihrer 
Endform ein. Es wurde indessen gefunden, dafi 
bei Hydrogelkornern der GroBenordnung von 8 

50 oder 10 mm im Durchmesser ein betrachtliches Zer- 
brechen und Zersplittern- der Korner statt&idet, 
wenn sie rasch getrocknet werderi. Das kann ver- 
hindert werden, wenm die Korner vor dem 
Trocknen 15 bis 30 Minuten lang mit siedendem 

52 Wasser oder Dampf bebandelt werden. 

Die kugeligen Korner nach Beispiel I wurden 
durch Harteversuche mit Kornern, die in iiblicher 
Weise hergestellt waren, yerglichen. Ein Vergleich 
der Krackwirkungen zeig't, daB die vorliegenden 

fio Korner im wesentlichen die gleiche Wirkung haben 
wie geformte Korner und durch Brechen erzeugte 
Stiidee. Ein Kieselsaure-Tonerde-Hydrogel wurde 
dutch Mischen der Reagenzien in denselben Kon- 



zentrationen und in denselben Proportionen wie in 
Beispiel I hergestellt. Diese Mischung wurde in 65 
iiblicher Weise als ganze Masse erstarren gelassen. 

Das Hydrogel wurde nach dem Waschen in zwei 
Teile geteilt, der eine Tfeil wurde getrocknet und 
dann zerkleinert, um Bruchstucke der gewunschten 
Grofle zu erhalten; der andere Teil des Hydrogels 70 
wurde in Formen gegossen und getrocknet, um 
j klcine zylindrische Korner zu erzeugen. Diese 
I beiden Fonnen wurden Harteversuchen unter- 
worfen, wie sie fur Krackkatalysatoren enitwickelt 
worden simd, wobei eine bestimmte Menge Korner 75 
1 Stunde lang in einer Buchse durchgeruhrt bzw. 
geschuttelt werden und danach abgesiebt werden, 
um den Zerkleinerungsfaktor zu bestiromen. Die 
durch Brechen des Gels erzeugten Korner zeigten 
bei einem Versuch eine Zerkleinerung von- iQ 0 fo, 80 
wahrend die zylindrischen Korner in einem Aus- 
maB von 6°/o zerbrochen waren. Der grofiere Wert 
bei den durch Brechen erzeugten Kornern beruht 
wahrscheinlioh auf ihrer unregelmaBigen Gestalt 
und ist eine Fodge der Stofie und Spaltungen wah- 85 
rend der Zerkleinerung. 

Die Korner nach Beispiel I zeigten bei dem Ver- 
such Iceine Zerpulverung oder Zerkleinerung. Eine 
Ausdehmmg des Versuchs auf 15 Stunden zeigte 
nur ein Ritzen der Oberflache der Korner, wodurch 90 
mux eine geringe Menge Abrieb entstand. Bei einer 
Versuchszeit von 80 Stunden entstand nur o y 3% 
Material, das kleiner war als das urspriingliche. 
Die Korner nach der Erfindung zeigen im allge- 
meinen bei diesen Versuchen Verluste von weniger 95 
als 1% pro Stunde; die besonders ausgesuchten 
Korner Verluste von weniger als 0,25 %> pro Stunde. 

Dde Kornier nach dier Erfkidfunig koamen aJis 
Trager fur andere Stoffe in an sich bekannter 
Weise dienen. 1°° 

Die Gelkorner nach der Erfindung hangen in 
ihrer Grofle davori ab, wie sich die kolloidale Lo- 
sung in einzelne Tropfen aufteilt. Dies ist wieder 
eme Funktion mehrerer Variablen. Die wicfatigste 
liegt daxin, wie man die kolloidale Losung zufuhrt 105 
und wie die Oberflachenspannung zwischem der 
kolloidalen Losung bzw. den Tropfen und dem 
nicht mischbaren Fluidum, durch das die Tropfen 
gehen, ist. Die Grofie der Korner kann auch be- 
einfluBt werden durch die Art des TrockrieaiB, weil «c 
namlich das Einschrumpfen wahrend des Trockuens 
auf der kapillaren Wirkung beim Meniscus der 
fliissigeh Phase beruht, wenn diese sich durch die 
porose Gelstruktur zuruckzieht. Die Korner kdnnen 
so groB wie gewiinscht erhalten werden, aber fur 115 
die meisten Zwecke, insbesondere fiir die kataiy- 
tische Kohlenwasserstoffumwandlung, sind die 
maximalen -GroBen etwa 10 mm im Durchmesser. 
Vorteilhaf t sind die Korner von 3 bis 7 mm, wobei 
sich zeigt, daB 5-mm-Kdnier allgemein brauchbar xao 
sind. 

Fur besondexe Erfordernisse kdnnen viel kleioere 
Korner gebildet weTden. Wenn beispiel sweise ein 
Katalyaator in Reaktionsgasen suspendiert sein 
soil, konnen Korner mit einem mittleren Durch- 195 
messer von weniger als 0,1 mm hergestellt werden. 
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Dusen mit kleinen Offnungen werden vorteilhaft 
verwendet, wenn die GdUUnig m ™ tagn 
Medium eintritt. Zum Beispiel kann J^ f 
gestellten Dusen am AuslaS verklemert Wen 
5 oder mit einer Platte im Auslafi versehen werden, 

sen dieser Art kdrmen allerdings oft (3elausschei- 
duneen in der Duse ergeben und veranlassen em 
•SSi Rdnigea. Dies ^ *^ 

io im wesentlichen verniieden, daB man eine koUoidale 
S^bihiet, die zur Erstarrung bei Zwjnw:- 
tWeratur mehrere Minuten braucht, und daB man 
SSsS von der Mischduse aus in eme Oknaje 
voTe\hoiter Temperatur leitet Das Ermtzen der 

15 Soltropfen beschleunigt die Gelbildung.um prak- 
5 tllhe lelbildung^zeto *u wahren d^ 
GelbiMung in der Duse v f hl ^^ E ^ is ^, 
artiges Verfahren ist in dem folgenden tfeispiei 

laegchriebeai. 

fl0 Be i spiel IV 

Eine WfcsserglasLosung wurde hergeste lit durch 
Verdiinnung von 12,4 kg Natnumsihkat mit 7,9 1 
Wasser Die Losung errihielt 212 g Si<0 2 und 66 g 

as Nalo pro Liter. Eine zweite Losung wurde her- 
5 gSe* durch Auflosen von 387 & 

in Wasser zur Bildung von 10 1 Losung. Diese 
heiden Losungen wurden unter Ruhren im Ver- 
hSS vonTooVolumen der ersten Lo^nng auf 

30 678Volumenderzweitengemischt. Die Natnum- 
aluminat-Natriumsilikat-Losung wurde ™«itte " 
bar^ach der Herstellung in dem Dusenmischer mit 
1 224 normaler Salzsaure in gleichen Volumma 
^ritcht urn eine kolioidaie Losung mit ei«em 

35 ^Wert\cn 5.7 und einer ™ 
?Minuten bei Zimmertemperatar zu bilden. Die 
kolioidaie Losung wurde von dem Dusenmischer m 
£Sd££ Teil einer Ga,61sehicht e.ngebrad.t, 
deren Tiefe 4 m betrug, und die auf einer 

40 Sur van 98° gehalten wurde. Die Soltropfen 

* SESdS das 01 und erstarren, bevor sie mdie 
Wasserschicbt kommen, die unter dem 01 ange 
ordnet ist. Whschen und Trodknen des Hvdrogels 
wurden ausgefuhrt wie in BeispielL 

45 Dies ist die bevorzugte Herstellung von Kornem 
mit einem geringeren Durchmesser als o,i mm Es 
konnen indessen Korner von jeder gewunsctai 

GroBe durch diese Aurfau^^^Xe 
den Kolioidaie LSronge* die nach der Erfinrfrang 

50 hergesteilt smd und deren ^ i W«^« atea ,?? 

zu mehreren Stunden betragen, konnen m kugehge 
Korner ubergefuhrt werden, indem das Sol wan- 
Sd emer v^bestimmten Zeitdauer erintzt and 
55 dann in Form von Tropfen in einen Olkorper bei 
erhohter Temperatur eingebracht wird, worm die 
Soltropfen erstarren. Dieses Verfahren wird m 
dem folgenden Beispiel beschrieben. 

60 BeiepieiV 

DieNatriumaluminat-Natriumsaikat-Losung,die 
hergesteilt ist wie im Beispiel TV, wurde m dem 



Dusenmischer mit einer 3,780 normakn Sak- 
saurelosung in der 'Menge von ico Volumtei ten der 6 5 
ersten Losung und 32,6 Votateilen der S*xe 
losung gemischt, urn em Sol mit einem P^Wer 
von 3 4 und einer Gelbibdungszeit von 2 Stunden 
bei Ratmtemperatur herzustelleu.. Die die Misch- 
kammer verlassende kolioidaie Losung wurde zur 70 
Erwarmung durch eine Rohrschlange ^erbalb 
eines Bade! von 7 o° geoumpt. Das ,Sol blieb m 
der Rohrschlange 120 Sekunden bevor es in Form 
von Tropfen in den oberen Teil einer Gasol- 
schicht eingebracht wurde, die 4 m tief war und 75 
auf 95° gebalten wurde Die Tropfen der kollo- 
idalen LoLng fallen durch das 01 »d «jW 
bevor sie in die unter dem 01 angeordaete Wasser- 
schicbt kommen. Die Hydrogelkorner wurden ge- 
waschen und getrocknet wie in Beispiell. 

Kleme Teilchen werden auch dadurch erbalten^ 
daB man die Korner auf jede Grofie 
zerkleinert. Es wurde gefunden, daB die Gele ihre 
hohe Harte und ebenso ihre hohe D^chte jj* 
solcher Zerkleinerung behalten. Eswiiide^ 8 S 
gefunden, dafi eine gewiase Anderung m ^chein 
baren Dichte von der dichtexen Schichtung : Jcr 
Teilchen herruhrt. Bei der Pr*^.^ 9 ^ 
Inng ist ein wesentlicher Teil des Prod«^? ^ 
AuLhufi anzusehen, entweder weil die Korner 90 
Scht die gewunschte GroBe 

sind. Dieser Ausschufi eigort su* gut zur Her 
stellung eines harten Gels durch Z«nnahlen od. d gl. 
SudungvonKSrnernnadiderErfmdungin 

einem gasSigen Medium wird durch das nach- 95 
stehende Beispiel erlautert. 

Beispiel VI 

Es wurde eine saure Losung hergestellt durch 100 
M 5chen von 3,5 Gewichtsleilen .ioo»/oiger Schwe^ 
SrT, 7,9 cSwichtsteilen handelsiibbchem eisen- 
frtiem Aluminiumsulfat mit i S Molekufcn iWasser 
p?o Mblekul Salz und 88,6 Gewichtsteden destit- 
Sertem Wasser. Eine verdiinnte ^Wasserglaslosung 105 
wurde hergestellt durch Mischen von 44,7^ 
wichtsteilen destUliertem Wassei j und ^ 55|^" 
wichtsteilen Natriumsilikat (28,7% SiO^' 
Nao O). Diese Lo&ungen wurden in emem Dusen- 
mSiderinderZeiohnungdargestenten »° 
mischt in einer Menge von 137 Volumteilen Saure 
auf '1 50 Volumina Waaserglas unter Bildung eines 
Sol's, das sich in weniger als iSekunde m em festes 
Hydrogel umsetzt mit 10 g Kieselsaure *nd To*; 
Sue auf 100 g Gel. Unimittelbar nach dem Mischen us 
wurde das Gel bei Zimmertemperatur dure! 1 erne 
Offnung in emen grofieren Kessel, der Im& be: 
Zimmertemperatur enthielt, emgespritzt. Der so 
eebildeteSpritzstrahl setztesich in kleine Tropfen 
S Sel urn, die in einer Wasserschicbt am i*> 
Cen y geTammelt und nach der Entfernung 
gewascheli wurden. Ein Basenaustausch nut 
0,0/0 Aluminiumsulfatlosung wurde dann vorge- 
nommen; dann wurde wieder gewaschen imd ge- 
trodknet, xvie in den frufceren Beispielen. Das Er- 1*5 
gebnis waren kleine Hydrogelkornchen mit emer 
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Krackaktivitat von 52,7%, wie spater angegeben, 
und mit physikalischen Eigenschaften, die, abge- 
sehen von derGroBe, im wesentlichen dieseiben sind 
wie die der groBeren Korner, die in einer FHssig- 
5 keit nach den vorhergehenden Beispielen gebildet 
wurden. 

Die Korner haben im allgemeinen kugelige 
Form. Gewohnlich sind sie etwas- abgeplattet und 
nahern sich der Ellipsoidform. Die Unregelrnaflig- 

10 keiten in Gestalt tind Grofle bei der praktischen 
Herstellung erinnern stark an die abgerunderten 
Kiesei im Bett eines Wasserlaufs, nur daB die 
Korner natiirlich viel kleiner sind. Aus diesem 
Grande erscheimt die beste Definition der Form 

15 durch den Begriff abgerundete Korner gegeben zu 
sein, wodurch feste Korper bezeichnet werden, die 
nur glatte gekrummte AuBenflachen und im 
wesentlichen keine Ebenen oder Kanten haben. 
Die Oberflachen der kugeligen Korner besitzen 

ao auBerdem gewohnlich auch eine Glatte an sich, 
sie ahneln Glas hinsichtlich Glatte und Glanz, 
was durch ihre Herstellung im Gegensatz zu 
bruchigen Oberflachen bedingt ist Die Ahnlich- 
keit mit Glas wird weiter durch die Art, wie 

2.5 diese Korner zcrbrechen, und ihre Lichtdurch- 
lassigkeit verstarkt. Der Bruch ist charakte- 
ristisch muschelformig, und die Korner siad durch- 
scheinend bis durchsichtig, was von der Art der 
Bildung abhangt, beispielsweise von der Konzen- 

30 tration und dem 0,,-Wert der kolk>idalen Losung, 
von der Art der Behandlung usw. Dies ist ein be- 
merkenswerter Gegensatz zu den durch Former* er- 
haltenen synthetisdhen Gelkornern, die im wesent- 
lichen das Aussehem und die physikalischen Eigen- 

35 schaften von Kreide haben, obgleich sie etwas 
barter sind als Kreide. 

Die Oberflachen (sowdhl die ursprunghchen als 
auch die Brachoberflachen) der vorliegenden Kor- 
ner sind infolge ihrer chemischen und physikali- 

40 schen Natur auBerordentlich hart. AuagefaUte 
Kieselsaure ist nonnalerweise weich und die none 
porose Natur der Korner liefle erwarten, daii die 
Korner leicht ritzbare Oberfladhen haben. tfber- 
raschenderweise haben die Oberflachen erne Harte 

45 in der Grofienordnumg von Glas. Die bevorzugten 
Arten variieren in der Harte von etwas wemger 
als 4 nach der Mohsschen Skala bis zu 6 und 
harter. Bei der praktischen Herstellung werden 
leicht Korner erhalten, die ausgegluhtes Glas 

50 ritzen. Die Vorteile solcher Harte sind klar, be~ 
sonders wenn sie, wie im vorliegenden Fall, mit 
einer glatten Oberfiache verbunden sind. Bei der 
Verwendung zur katalytischen Umwandlung von 
Kohlentwas-serstofE werden beispielsweise TeUchen 

55 des katalytischen Stoffes entweder in ein statio- 
nares Bett gepackt, oder kontinuierlich durch erne 
Behandlungskammer bewegt oder in den zu be- 
handelnden Gasen suspendiert. Bei dem kon- 
tinuierlidien Verfahren sind die Teilchen, m dau- 

60 ernder Bewegung und einem standigen Abndb 
unterworfen. Glatte harte Oberflachen wie die der 
vorliegenden Korner, widerstehen dem Abrieb, 
wahrend die weichen, rauhen Oberflachen der 



fruher verwendeten Teilchen rasdh abbrockeln und 
urerwunschten feinen Abrieb ergeben, wodurch 5 5 
sich der Katalysator verbraucht. Sogar bei statio- 
naren Betten werden die Korner zerstdrenden 
Kraften ausgesetzt. Die Korner miissen in die 
Behalter eingebracht werden, und wahrend des Bc- 
triebs erzeugen stromende Gase und wechselnde 70 
Drucke eine Bewegung der Teilchen des Kontakt- 
bettes, und dies ergibt einen unerwiinschten Abrieb. 

Die Festigkeit der Korner ist auBerordentlich 
hoch. Einzelne Teilchen, die nach der beschrie- 
benen Art hergestellt sind, halten leicht uber 75 
22,5 kg aus. Die Prufung wird dadurch vorge- 
nommen, daB man ein einziges Kora auf eine 
Unterlage legt und unmittelbar auf die obere 
Flache des Kornes Druck einwirken laBt, bis es 
bricht. Eine so ermittelte Festigkeit der Korner 80 
von uber 45 kg wird bevorzugt und Festigkeiten 
von 135 kg sind bei normal hergestellten Kornern 
nidit ungewohnlich. Ein Vergleidh mit durch 
Formen erhaltenen Kornern gleicher chemischer Zu- 
sammensetzung ist interessant. Diese geformten 85 
Korner zerbrechen bei einem Gewicht von etwa 
2,25 kg. Bei Formttng unter hohem Druck ist es 
moglich, eine Festigkeit von etwa 9 kg als Maxi- 
mum zu erreichen, aber ein Formen unter Druck 
ist praktisch nicht durdhfuhrbar. Die Zertrumme- 90 
rungsstarke von Kornern im der Masse ist eben- 
falls auBerordentlich hoch. Normale Korner nach 
der Erfindung widerstehen in der -Masse Driicken 
von tiber 70 kg/cm 2 , und es wird vorgezogen, daB 
die Masse der Korner wenigstens 140 kg/cm 2 95 
widerstehen soil. Es sind Einsatze von Kornern 
hergestellt worden, die in Masse einem Druck von 
310 kg/cm 2 oder mehr widerstehen. Zum Yergleich 
sei bemerkt, daB tedhnisch geformter Kieselsaure- 
gelkatalysator in Masse unter Driicken von 100 
35 kg/cm 2 zerbricht, wahrend Bruchteilchen von 
Kieselsauregelkatalysator in Masse unter Driicken 
von 7 kg/cm 2 zerbrechen. 

Die Harte und Festigkeit des vorliegenden Ka- 
talysators ergibt sich ferner aus einem Versuch, 10s 
wobei dieser in einem Luftstrom durch einRohrge- 
fordert und damn gegen eine senkredhte Stahlplatte 
geschleudert wird. Feme Teilchen werden nach 
oben abgezogen, wahrend groflere Teite des Ka- 
talysators in einen Auffangbehalter fallen und in no 
den Luftstrom zuruckkehren. Ein Kreislauf eiaes 
Katalysators aus geformten Kornern fur die Dauer 
von 15 Stunden ergab 46% feine Teilchen, wah- 
rend bei keinem Katalysator nach der vorliegenden 
Erfindung mehr als 5% feine Teilchen entstanden. 115 
Die bevorzugten Katalysatoren zeigen auBer- 
gewohnlich geringe Verluste, beispielsweise 0,1 °/o 
im Fall des Katalysators nach Beispiel I. 

Innerlich haben die vorliegenden Gelkoraer im 
wesentlichen die Struktur des ursprfinglichen is 
Hydrogels nach Entfeniung des flussigen Anteils. 
Die GroBe der Korner wird naturlich bei nor- 
malem Trocknen verringert und die Struktur wahr- 
scheinlich etwas deformiert in einem Grade, der 
der Deformation des Kornes als Ganzes entspricht. ia 
Fur alle praktischen Zwecke wird indessen die 
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crsprungliche Gelstruktur vollkommen bei den ge- 
trockneten Gelkornern bewahrt. Es ist zusatzlich 
zu dieser Tatsadbe wichtig, daB die fertigen Gel- 
komer gleichmafiig poros sind im Gegensatz zu den 
geformten Kornem, bei denen ein Teil beim For- 
mal sdilecht verformt wird, so daB die porose 
Struktar zum Teil verlorengeht. 

Die scheinbare Dichte des Prodnktes variiert 
in der gleiohen Riditung wie die Festigkeit gegen 
Zerkleinerung, jedoch ist diese nicht einfacb eine 
Funktion der scheinbaren Dichte. Durch den Aus- 
druck scheinbare Dichte soil das Gewicht, bezogen 
auf das Volumen, das durch die Masse der Teil- 
chen eingenommen wird, bezeichnet werden. Es 
wird bestimmt durch iWiegen eines angemesseneu 
groBen Volumens der Teikhen. Beispielsweise wird 
ein mit MeBskala versehener Zylinder von grofiem 
Durchmesser bis zu einer bestimmten MeBtnarfce 
mit Kdrnem gefullt, und das Gewicht der Korner 
wird ermittelt aus dem Gewfchtsunterscbied des 
Meflzylinders vor und nach der Fullung. Im allge- 
meinen variiert die scheinbare Dichte der vor- 
liegenden Korner zwischen 0,5 und 1 /Eg/cm 3 . 
Leidhtere Korner mit scheinbaren Dichten von so 
niedriger -Grofie wie 0,3 g/cm 8 koimen zwar herge- 
stellt werden, jedoch ist ihre Harte und ihre Festig- 
keit gegen Zerbrecben gering. Scheinbare Dichten 
fiber 0,7 g/cm s werden bevorzugt. Zum Vergleich 
diene, dafi geformte Gclkorner gewdhnlich eine 
scheinbare Dichte von etwa 0,55 g/cm s haben. 
Hohere Dichten bis. zu etwa 0,75 g/cm* sind nur 
bei Formung dorch hohen Druck moglidh. ^ Eine 
interessante gegenseitige Abhangigkeit zwischen 
der scheinbaren Dichte und der Zusarmnensetzu-ng 
der GePkomer wurde festgestellt. Wenn Kiesel- 
saure-Tonerde^Gele durch Mischen von Natrium- 
aluminat, Wasserglas und einer Mineralsaure er- 
halten wurden, erlauben wachsende scheinbare 
Dichten die Verringerung des- Tonerdegehalts bei 
gleicher Aktivitat. Sonderbarerweise trifft diese 
Regel nicht zu, wenn die kolloidale Losung, die er- 
starren soil, durch Mischen von Alummiumsnlfat 
und Wasserglas erhalten wird, um eine kolloidale 
Losung von gleichem p H J Wert, Kieselsauregehalt 
und Tonerdegehalt zu erhalten. Die folgende Ta- 
belle zeigt die erwahnte eigenartige Beziehung. Die 
Tabelle zeigt Aktivitaten und Zusammensetzungen 
in Gewfchtsprozent, bezogen auf Trockensubstanz 
einer Anzaht von Al 2 O s — Si0 2 Gelkatalysator- 
'kornern, die durch Mischen von Natriumaluminat, 
Wasserglas mid Schwefelsaure hergestellt sind. 
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Die Aktivitat des Katalysators ist das MaB 
seiner Wirksamkeit bei der katalytischen Umwand- 
lung von Kohlenwasserstoffen und ist hier ausge- 
druckt als der Prozentgehalt der Umwandlung von 
Oklahama-City-Gasol mit einer Wichte vori 0,845 
und einem Siedebereich von 243,5 bis 375,5° zu 
Benzirr mit einem Siedeende von -210° dadurch, daB 
man Gase dieses Gasols durch den Katalysator bei 
426,5° muter etwa Atmospharendruck und in einer 
Menge von 1,5 Volumen flussiges 01 auf I Vo- 
lumen Katalysator pro Stunde bei 10 Minuten 
Betrieb zwischen den Regenerationen durchleitet. 

Die Aktivitat ist eine relative Eigenschaft, die 
genau nur in bezug auf eine besondere Umwand- 
lung bei besonderen Bedingungen angegeben wer- 
den kann. So haben auf der Grundlage des ange- 
gebenen Testes geeignete Katalysatoren im allge- 
meinen keine geringeren Aktivitaten als etwa 5,0 %. 
Es ist klar, daB eine 5 a /oigeUmwandlung zuBenzin 
kein gutes wirtscnaftiich.es Verfahren ist, aber der 
Test soil hier nicht eitt Maximum oder Minimum 
der Aktivitat anzeigen, sondera nur eine Ver- 
gleichsgrundlage fiir die Beurteilung von Kataly- 
satoren sein. Es wurde auBerordentlich schwierig 
sein, eine Aktivitat auf einer anderen Grundlage 
wertmaBig anzugeben, da die Umwandlung mit der 
Natur des Ausgangsstoffes und den Bedingungen 
bei der Behandlung variiert. Im allgemeinen steigt 
die Umwandlung des Gasols in Benzin mit erhohter 
Temperatur oder Druck. Ein niedrig aktiver Kata- 
lysator gibt im allgemeinen ziemlich gute Aus- 
beuten bei starker wirkenden Bedingungen. Ein 
typischer Katalysator niedriger Aktivitat auf der 
Grundlage des angegebenen Testes ist einKiesel- 
•saure-Tonerde-Katalysator mit einer Aktivitat von 
5% bei dem obigen angenommenen Test; aber es 
kann eine Umwandlung in der GroBenordnung von *oo 
30% mit gleichem Ausgangsstoff , gleichem Druck 
und gleicher Menge erreicht werden, wenn die 
Temperatur 482 bis 510 0 betragt. 

Katalysatoren fur die Umwandlung von Kohlen- 
wasserstoff sollen Aktivitaten von etwa 5% oder 105 
mehr nach dem obigen Test haben, wahrend fur 
allgemeine Zwecke (d. h. Verwendung in einem 
groflen Bereich von Unrwandlungsbed ingungen) 
Katalysatoren von wenigstens 20 °/o Aktivitat er- 
wttnscht sind. Vorzugsweise soil der Katalysator wo 
eine Aktivitat von nicht weniger als 40 Vo haben. 

Die Dichte des Katalysators an sich ist fur diese 
Zwecke eine wesentliche Eigenschaft. Bei jeder Art 
katalytischer Umwandlung von Kohlenwasserstoffen 
wird von dem festen Katalysator etwas von den 115 
umgewandelten Dampfen mitgenommen. Wenn 
man den bevorzugten kugelformigen Katalysator 
nach der Erfindung als ein stationares oder be- 
wegliches Bert benutzt, ist die Menge der so 
weggetragenen feinen Teikhen auBerordentlich iao 
gering, und man kann auch zulassen, dafl sie 
mit diesen Dampfen weggehen, tun mit den 
teerigen Ruckstanden nach der Abtrennung der 
leichteren, wertvolleren Kohlenwasserstoffe ge- 
sammelt zu werden. Werm indessen gewunscht 125 
wird, die mitgenommenen feinen Katalysatorteil- 
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chen abzuscheidcn oder bei Prozcssen, bei denen 
der Katalysator in den Dampfen suspendiert ist, 
bildet die Trennung ein wesentliches Problem. Die 
hdhen Dichten der bevorzugten Katalysatoren nach 
5 der Erfindung ermoglkthen eine rasche Trennung 
des feinverteilten Materials. Diese bevorzugten 
Katalysatoren haben scheiribare Dichten van etwa 
uber 0,7 g/cm s . 
Die Dichte wirkt sich aucb auf die Temperatur- 

io regelung bei der Benutzung der Katalysatormassen 
aus. Zur Regenerierung des verbrauchten Kataly- 
sators bei Kohknwasserstoffumwandlurigen werden 
kohlenstoffhaltige Niederschlage mit vorerhitzter 
Luft abgebrannt. In einigen Fallen mufl dabei da- 

t5 fur gesorgt werden, daB die bei dieser hoch exother- 
men Reaktion entstehende Warme abgefuhrt wird, 
um eine Beeintrachtigung des Katalysators zu ver- 
meiden. Der dicbtere Katalysator hat nun eine 
hdhere Warmekapazitat pro Volumeinheit und 

ao kartn deshalb mehr Warme selbst aufnehmen, dbne 
durch Warme Scbaden zu erleiden, wodurch die 
Belastung anderer warmeregelnder Teile in der An- 
lage vermindert ist. 

pATBNTANSPKtJCHE: 

(I. Verfahren zurHerstellung von kieselsaure- 
haltigen (Gelkdmern mit adsorbierenden und 
katalytischenEigenschaften aus einem gelbilden- 
den Hydrosol eines anorganischen Oxyds, da- 

30 durch gekennzeichnet, da8 das Sol unter Auf- 
teilung in einzelne Tropfen unter Annahme 
einer mehr oder weniger kugelformigen Gestalt 
in ein flussiges oder gasformiges, mit W&sser 
und dem Hydrosol nicht mischbares Medium 

35 eingefuhrt ward, das auf einer unter dem Siede- 
punkt des Sols liegenden Temperatur gehalten 



wird und in dem die Tropfen bis zur Gel- 
bildung verbleiben. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das Sol von oben in eine 40 
Miaeraldlsdiicht eingeleitet wird, die sich ober- 
halb einer Wasserschicht befindet, derart, dafl 
die Tropfen durch Schwerkraft die Olschicht 
passieren tend hierbei die Gelbildung stattfindet, 
wahrend die gebildeten Gelkorner nach Eintritt 45 
in die Wasserschicht durch einen Wasserstrom 
innerhalb dieser Schicht abgeleitet werden. 

3. Verfahren nach Anspruch i, dadurch ge- 
kennzeiohnet, dafi das Sol von unten in eine 
Flussigkeitsschicht eingeleitet wird, die 5° 
schwerer als Wasser ist und sich unterhalb 
einer Wasserschicht befindet, derart, daB die 
Tropfen durch die untere Schicht nach oben 
steigen und hierbei die Gelbildung stattfindet, 
wahrend die gebildeten GeHcorner nach Eintritt 55 
in die Wasserschicht durch einen Wasserstrom 
innerhalb dieser Schicht abgeleitet werden. 

4. Verfahren nach Anspruch X bis 3, dadiurch 
gekennzeichnet, dafi die Gelkorner nach Ent- 
fernung aus dem flussigen oder gasformigen 60 
Medium gewaschen bzw. getrocknet werden. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, dafi als gelbildendes Hydrosol 
Natriumsilikat in Misdhung mit einer sauren 
Ldsung verwendet wird, 65 

6. Verfahren nach Anspruch 1 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet, dafi die Mischung beiepiels- 
weise von Natriumsilikat und der sauren Lo- 
sung in einer Mischduse erfolgt, von der aus die 
Soltropfen unmittelbar in das. mit Wasser nicht 70 
mischbare Medium gelangen, indem die Misch- 
diise in das Medium eingetaucht wird. 
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